W単結晶のField Emission Microscopeによる研究 by 奥山 文雄
W単結晶のField Emission Microscopeによる研究
著者 奥山 文雄
号 126
発行年 1967
URL http://hdl.handle.net/10097/23255
 一
>
・
『
 氏名・(本籍)
 学位の種類
学位記番号
学位授与年租臼
 学位授与の要件
研究科専門課程
学位論文題目
論文審査委員
おくやまふみか
 奥山文雄(襯県)
理学博士
 理博第126号
 昭和42年3月24日
 学位規則第5条第1項該当
東北大学大学院理学研究科
 (博士課程)物理学専攻
 W単結晶のFieldEmisslonMicrosGo脚
 による研究
 (主査)
教授日比忠俊教授林威
教授山本美喜雄
一
 ム
藺
 二
隅
一
□ 文
目
次
 第1章
 第2章
 第3章
 第4章
 第5章
 第6章
 箆7章
緒論
実験方法
 ひきながらの真空中のWもipの高濫パター・ンと低温パターン
 高温パターンに対する空気もしくは酸素の効果
 低温パターンに対する空気もしくは酸素の効果
 結果の考察
総括
49
 △
藺
 「
一
口 文
内 容
要
旨
 第1童緒
 ム
海
 亀
=
O
 Wのpoinもedcaもhodeを超高真空に封じ切った球を用いて常温もしくは低温で,そのemission
 pa七七emの観察,それに対するガスの影響及び熱処理によるW単結晶上のガスの吸着,脱離に関す
 る結贔面の依存蟹1三についての研究は,MUl主er(萄がF。E.敢を試作し,それを用いて研究を始めて
 以来,数多くの研究が為されたが,ひきながらの真空,すなわち,10唖～10唱男orr程度の真空で
 温度を上げた場合のemissionp講temの研究は殆んど行なわれていない。この意味から,著者
 はひきながらの真空中に於けるWpolnもcdca七頁odeの,結晶藤に依存するemissionの様子をF.
 瓦Mを用いて研究した。またその結果を基にして,今迄得られなかった異常方向をもつW七中を
 作る新しい方法を知ることができた。
㌘
 第2章実験方法
 直径0.126mmのW線を,工規定のNaOH水溶液を用いて,数ボルトの直流で電界エッチし,尖
 端の曲率半径が0.1～1μ程度のpointedca馳odeを作製した。本実験で使用したEE.瓢にはン
 すり合わせが用いられたので,カソードの交換及びアノードの清掃が可能であり,また,実験の途
 中,カソードを取り出してその光学顕微鏡による観察が可能であった。排気には回転ポンプとヒッ
 クマンプを用い,約10辱5Torrの糞空で実験を行なった。印加電圧は3～5kVであった。
 第3童ひきながらの真空中のWtipの高温パターンと低温パターン翼』
 油拡散ポンプでひきながら虞空中で,Wもipを約2,300。～3,000。Kの比較的高い温度で熱処理す
 ると,M冒11er②が超高真空に封じ切った球の中で高温W即に少量の炭素を蒸着して得たパター
 ンと全く澗じパターンが得られる。以下,このパターンを"高温パターン"と呼ぶ。高温パター
 ンは拡散ポンプの真空油が七ipで加熱分解して炭素ができ,それがW表面に吸着して表われたもの亀
 と考えられるotipの中心方向は<011>方向である。
 これに対し,約1,500q～2,300駅の温度で熱処理した場合には,六圓対称性をもったパターンが
 得られる。以下,このパターンを低温パターンと呼ぶ。このパターンは,M撮le廻が超高真空の
 球の中で比較的低濃のMo七ipに多量の炭素を蒸着して得たパターンと同じパターンである。・r
 M撮王erはこれをモリブデンカーバイドのパターンとしているが,この場合の低温パターンも恐ら
 くタングステンカーバイドかもしくはグラファイトのパターンと考えられる。
 高温処理と低温処理を交互にくり返して,高温パターーンと低温パターンの現われ方を観察した結
 果,高温パターンはかならず再現性をもって現われるのに対し,低濃パターンは処理の度毎に変化
 することが分った。また,高温パターンから低淑パターンヘの移行の様子を連続的に観察したが,
 その結果,低温パターンをタングステンカーバイド(もしくはグラフ了イト)のパターンとし,
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 cublcのW上にhexagonalのタングステンカーバイド(もしくはグラファイト)の潤ができると
 すると,funδamen七alsurf&ceとしてcubicのa加micpack沁gの最も密な(011)面上
 に,11exagonalのaもomicpacld員gの最も密な(0001)面が来ることが分った。
 第4章高温パターンに対する空気もしくは酸素の効果
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 まず完全に炭素が吸着しているWtipに,少彙の酸素を導入することにより,W表面が必ずしも
 清浄ではないが,"比較的清浄"な表面になることが分った。次に,<001>方向をもった特殊
 な七ipについて少量の酸素を導入し・cle&n一叩の中間の状態及び少しづつ炭素が吸着して行く
 様子を連続的に観察した。その結果,酸素による。}ean-upと共に001regionに暗いリングが表
 われることが分った。また,<011〉方向をもった正常なtipについて闇様の観察を行なった結果,
 111region及び(}33)面には次第に炭素が吸着し,勉の領域では次第にclean-upされた後に
 炭素が吸着して行くことが分ハた。なお,001regionは他のregionに比べて特徴的な変化を
 することが分った。これらのOOlregionに於ける特異な変化は,残留ガスに因るものであるこ
 とが,残留ガスが残存する状態と残存しない状態でのfie1δdesorp七lonの実験によって実証され
 た。
 第5章低温パターンに対する空気もしくは酸素の効果
 『
真
、
 タングステンカーバイド(もしくはグラファイト)の膜がその表面にできたWtip,すなわち,
 低温処理を行なった七…pに対するガスの影響を調べた。低温処理によって低温パターンを得た後,
 いったんカソードの加熱電流を切って実験球内に空気もしくは酸素を導入し,そのまま排気を続け
 て約1〆%rrの真空が得られた後に低温処理,続いて高温処理を行なった。その結果,<001>
 又は<1鋒>方向をもった特殊なtipのパターンが現われた。どのような方病をもったも中が得ら
 れるかは低濃パターンを観察することにより完全に予測することができる。なお,OO王orlenむed
 もipの方がHlohenもed“pよりも得られ易く,比較的頻度は少ないが,正覚な0生10rlented
 tipも現われた。従って・ある程度人工的に種々なる方向をもったWtlpを作ることができること
 が明らかになった。ただし・この方法で得られるロnusualもipは二千数百度Kでは数時間不変で
 あるが,三千度K程度の嵩温では数分榔でnoτmaltipにもどる。これに対し,空気もしくは酸
 素導入後の低温処理でunusualtipが得られた後,直ちに加熱電流を切ってもiPを急冷し,次い
 で段階的に蕩温処理を行なう場合には,三千度K程度の高温でもかなりの長詩闘不変な殺nUsuai
 も1Pを得ることができた。
 翻器uai七ipを得るのには,窒素導入ではなく蜜気もしくは酸素の導入が重要であることを確
 かめた後,カソードの光学顕微鏡及び電子顕微鏡観察を行なった結果,norm&1tlPをもったカ
 ソードは・その曲ankが常に正常であるが,unusuai盤pをもったカソードのsllankは常にゆが
 んでいること,その琶pは正しく各々の結縄方向をもつ単結昆から成っていることが分った。また,
5i
 カソードの曲ankのゆがみは低温処理の段階で時間の経過と共に生ずること,unusu&1も圭Pは空
 気もしくは綾素導入後の低温処理だけで得られること,その後の高温処理はtip表面からカーバイ
 ド(もしくはグラファイト)を完全に取り去ってパターンをきれいにすることに寄与するだけであ
 ることが分った。また,カーバイド(もしくはグラファイト)の膜が厚くもしくは薄く表面にでき
 た摂Pに対するfielddesorp七ionの実験及び薄いカーバイド(もしくはグラファイト)膜に対
 する空気導入の実験を行なった。
 第6章結果の考察
 以上の実験の結果について多少の考察を行ないたい0
 1)Mヨ11erが主要面の仕事函数を測定し,(隻H),(00生),(112),(011)の順に大きくな
 り,atomicpacldngもこの順に密になっていると述べているが,本研究からも,主要面につ
 いて炭素吸着がこの順序になっていることが分った0
 2)今迄の研究者が全く注意していなかったzone里inesが,極めて特異な性質をもっていること
 が分った0
 3)zonellnesの特異性と,(011),(112),(00i),(11})の各主要面に極く近い領域
 が,各々の主要面にほぼ近い形の,数層の積み重ねから成っていると仮定すると,今迄全然説弱
 されていない,本研究で得られた炭素吸着パターン及び在来得られたパターンの多くを説明する
 ことができる0
 4)また,種々なる方向をもった椀pが得られるメカニズムについては次の如く考察した。
 イ)低温処理でカーバイド(もしくはグラファイト)の膜がカソードの表面にでき,低温処理の
 時昇11が長くなるとそれに伴なってカソードのshapkにゆがみが生じてbaseのWはunusual
 orie漉&tlGnをもつようになる。従って,空気もしくは酸素を導入して低温処理を行なうこと
 の意味は,カソード表面のカーバイド(もしくはグラファイト)の膜を取り去ってunusual
 tゆを得ることである。その後の高温処理は,表面からカーバイド(もしくはグラファイト)
 を完全に取り去ってきれいなパターンを得るためのものである。従って,膜のでき方によって
 は蔑時間の低温処理を行なってもshankはゆがまず,膜を取り去った後にはnormalt呈pが
 縛られることになる。
 ロ)タングステンカーバイド(もしくはグラファイト)の(0001)面がWの中央の(OU)面
 と一致する場合は,酸素もしくは空気導入後の熱処理で(011)講が中央に来,shankがゆ
 がまないnorma1七ipが得られる。この場合,カーバイド(もしくはグラファイト)の
 〔10了0〕zone,〔2nO〕zoneとWの〔O11〕zone,〔001〕zoneがそれぞれ一致し,Wの
 二つの{OU}面とカーバイド(もしくはグラファイト)の二つの{10丁0}面が,またWの
 二つの{001}面とカーバイド(もしくはグラファイト)の二つの{1120}面が一致する。
 /9酸素もしくは空気尋入後の熱処理によって00iorlented七.ipが得られる場合は,カーーバ
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 イド(もしくはグラファイト)の(0001)面が中央にないWの{O11}面の一つと一致し,
 カーバイドの〔2HO〕zoneはWの〔111〕zoneと一致する。このような状態から熱処理に
 『より,カーバイド(もしくはグラファイト)の〔2nO〕zoneの下にWの〔001〕zoneが来
 るようにカーバイド(もしくはグラファイト)膜の下のWが回転すると,0010riented
 盤pになる。このような回転が行なわれるためにカソードのshankがゆがむと考えられる。
 瓢)二方向の醸転を考えることで1Horien七ed毛ipの生ずるメカニズムを説明することが
 できる。その際当然カソードのshankがゆがむと考えられる。
 第7璽総括
 ひきながらの爽空中で高温に於けるWtipのF.E.M.観察を行ない,
 1)2,30倉。～3,000。Kの熱処理ではcarbon-adsorbedW七ipが,また1,500。～2,300。Kの熱処
 理ではタングステンカーバイド(もしくはグラファイト)の膜が表面をおおっているWtipが
 軽》ちれることを∫勇らかに:した0
 2)螂b9贈撚sorbedWもlpに少鍛の空気もしくは酸素を導入すると,一定のルールに従って,
 褥親盤慶もって&dsorbed-carbonの脱離が,放置するとcarbon-adsorpdonがおこることが分
 ゆたQ
 3)タングステンカーバイド(もしく徹グラファイト)の膜がW七lpをおおっている場合に,空
 気もしくは酸素を導入し,低湿処理を行なうと,カーバイド(もしくはグラファイト)の膜ので
 き方峯こよって,(〇三1),(OO1),(111)をF11心に:もつhp力考響ら才1.るカ～unusualorien七εh
 雛。鷺のtlpをもったカソードの謡ankは必ずゆがんでいること,但しカーバイド(もしくはグ
 ラフぎイト)膜が薄い場合には,必ず(011)を中心とするnormaltipが得られることが
 分=ひ為
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 論文審査結果の要旨
 金属のWorkfunc七ionの測定は,これまで多結r罪1についてひきながらの真空中に於て行なわ
 れた。また単結晶については,わずかに超高真空中でEeldEmlssionMicroscopeでその像を
 観察しながら主要面のWorkfunc七1onの測定が行われたにすぎない。なおEE.Mによる研究も
 超高真空中で常温もしくは低温で封じ切った実験球を用いて行なった研究にかぎられてきた。
 本β1究は今まで殆んど研究の行なわれていないひきながらの蓬空中で高温のW単結晶につきF.E.
 砥を用いてその電子放射の主要面への依存性およびガスの影響を研究し,多くの新しい知兇を得る
 と共に,今まで得られなかった異常方向をもつWチップを作る新しい方法を見出した。すなわち
 })2,300。～3,000。Kの熱麺理ではカーボンが吸着したW単結晶が得られること,1,500。～2,300笈
 の熱処理では,タングステンカーバイド(もしくはグラファイト)の薄膜が表面をおおっている
 ヤV単結縄力∫ぞ辱られることを朋らかに:した0
 2)カーボンが吸着したWに少量の空気もしくは酸素を導入すると一定の法則に従って再現性をも
 って吸着カーボンの脱離が生じ,ひきながらの真空中に放置すると,カーボン吸着がおこること
 がわかった0
 3)タングステンカーバイド(もしくはグラファイト)の薄膜がW単結贔をおおっている場合に空
 気もしくは酸素を導入し低温処理を行なうと、タングステンカーバイド(もしくはグラ、ファイト)柔
 の出来方によって(011),(001),(111)を中心にもつW単結晶が得られるが,異常方向を
 もったW陰極のshankは必らずゆがんでいること,ただしタングステンカーバイド(もしくは
 グラファイト)の膜が薄い場合には必らず(011)を中心とする正常なWチップが偲られること
 がわかった。
 以上の結果はまったく新しい実験事実であり,金属のT-Femlsslon機構および結晶成長機,
 構の解明に貢献する所が大きいのみならず,任意の異常方向をもつWチ・プを人工的に作ること
 に成功したことは,将来ポイント陰極を用いる実験装置の改良に資する点で極めて重要である。
 よって奥山文雄提出の論文は理学樽士の学位論文として合略と認める。
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